® 



J) 



Europaisches Patentamt 
European Patent Office 
Office europ6en des brevets 





(Q) Num^ro de publication : 0 659 902 A1 



@ 



DEMANDE DE BREVET EUROPEEN 



@ Num^ro de d6pdt: 94402544.4 
@ Date de d^pdt : 10.11.94 



@ Int. Cl.«: C23C 16/40, C23C 16/50. 
C23C 16/02. H01J 37/32 



@ Priority : 10.11.93 FR 9313426 

@ Date de pubtication de la demande : 
28.06.95 Bulletin 95/26 

@ Etats contractants d^sign^s : 
DE FR GB 

@ Demandeur: FRANCE TELECOM 

Etablissement autonome de droit public, 
6, Place d'Alleray 
F-75015 Paris (FR) 



@ Inventeur : Chouan, Yannick 
1, AII6e des Fougdres 
F-22700 Louannec (FR) 

(74) Mandataire : Dubois-Chabert, Guy et ai 
Soci6t6 de Protection des Inventions 
25, rue de Ponthleu 
F-75008 Paris (FR) 



< 
O 

o 

o> 
in 

CD 



Q. 

W 



(g) Proc^dd de ddpot de couches minces de silice ^ basse temperature. 



(§7) ^invention concerne le d^pdt d'une couche 
mince de silice sur un substrat par reaction 
chimique asslstSe par un plasma g§n6r6 dans 
un rSacteur d plasma (1), le substrat 6tant dis- 
pose dans une enceinte d vide (5). On realise la 
succession d'6tapes sulvantes: introduction 
d'oxyg6ne et 6ventuellement d'argon dans I'en- 
ceinte k vide, amorQage du plasma, introduc- 
tion du sliane dans I'enceinte ^ vide, la pression 
des gaz dans Tenceinte k vide lors du d^pdt 
etant comprise entre 40 et 80 p^bars, le d^bit 
d'argon 6tant compris entre 0 et 35 cmVmin, le 
d6bit de silane 6tant compris entre 12 et 24 
cm^/min, le d6blt d'oxyg6ne 6tant compris entre 
13 et 35 cm3/mln. 
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La pr6sente invention concerne un proc6d6 de 
d6pdt rapide de couches minces de silice d basse 
temperature. 

Les technologies de croissance de couches min- 
ces de silice sont nombreuses et les domaines d'ap- s 
plication varies. II s'agit g6n6ralement de technolo- 
gies qui mettent en oeuvre des proc6d6s ^ hautes 
temperatures (de 500 d 1000**C). 

Une application typique concerns la realisation 
d'un guide optique planaire sur un substrat de sill- io 
clum. Un te! guide optique est d6crit dans {'article 
"Low-loss PECVD Silica Channel Waveguides For 
Optical Communications" de G. GRAND et al., paru 
dans Electronics Letters, 6. 1990. vol. 26, n*' 25. Le 
guide est constitu^ d'une couche tampon ou gaine en is 
silice pure qui assure I'lsolement optique du coeur de 
la structure par rapport au substrat de silicium, d'un 
coeur en silice dop^e qui assure le guidage monomo- 
de de la lumifere, et d'une couche de recouvrement en 
silice pure qui assure I'isolement optique. Le proc6d6 20 
de realisation et les cycles de d^pdt sont les suivants. 
Sur un substrat de silicium monocristallin, on depose 
un premier film de silice (environ 10 ^m d'6paisseur), 
puis un film de 5 ^m d'^paisseur de silice dop^e. Par 
un precede de photoiithogravure dassique, ce film de 25 
silice dop^e est grave sous la forme d'un ruban (de 
section 5 )xm x 5 ^m) qui constitue le coeur de la 
structure. Pour constituer la couche de recouvre- 
ment, on depose un film de silice de 5 ^m d'epaisseur 
qui enrobe la structure. 30 

II est bien connu que la presence de traces d'hy- 
drogene dans la silice augmente son attenuation. 
C'est pourquoi les precedes de dep6t habituels 
comportent une etape de recuit d une temperature de 
500*'C pour 61iminerThydrog6ne occlus ou lie ^ des 35 
atomes de silicium, d'azote ou d'oxygene. Cette eta- 
pe de recuit d haute temperature constitue un incon- 
venienL 

Une autre application oCi il est necessaire de faire 
croltre des couches de silice est la realisation 40 
d'ecrans plats de projection e cristal liquide. Une 
structure de matrice active d'ecran plat e trois ni- 
veaux de masquage est d6crlte dans le document FR- 
A-2 679 057. Pour des raisons d'industrlalisation et 
par consequent de prix de revient, on cherche k de- 45 
poser les couches de silice e basse temperature. Or 
les techniques de depdt de films de silice testees ac- 
tuellement et compatibles avec un precede basse 
temperature sont le precede de depdt chimique en 
phase vapeur assiste par plasma ou PE-CVD et la so 
pulverisation cathodique magnetron. Si la qualite des 
resultats obtenus par ces techniques donne satisfac- 
tion (puisque Tattenuation optique n'est pas e consl- 
derer ici), les rendements de depdt sont tres faibles. 
Les temps de depdt sont trop longs et, semble-t-it, In- 55 
compatibles avec un projet de developpement indus- 
triel. 

Le precede selon Tinvention permet d'ebtenir des 



d6p6ts de couches minces de silice ne presentant 
pas les incenvenients mentionnes ci-dessus. En ef- 
fet, par ce precede, on obtient une qualite de silice 
contenant tres peu d'hydrogene e une temperature 
proche de 200*C. Uenregistrement d'un spectre d'ab- 
sorption vibratiennelle infrarouge ne permet pas de 
deceler de liaison 0-H ou Si-H dans le materiau de- 
pose. Les concentrations deceiees par analyse SIMS 
(Secondary Ions Mass Spectroscopy) sent faibles. 
Elles pourraient etre comprises entre 10 et 100 ppm 
et dene 6tre preches des concentrations obtenues 
par des techniques e plus hautes temperatures. 

En outre. I'invention permet d'ebtenir en quel- 
ques minutes des films minces de silice de 0.1 e 10 
^m au lieu de quelques dizaines de minutes voire piu- 
sieurs heures dans le cas de la pulverisation cathodi- 
que. Ceci permet de resoudre le probieme du temps 
de depdt trop long et de rendre industrialisables cer- 
tains prejets que Ton ne pourrait autrement develop- 
per e faible coOt. 

Le precede selon {'invention s'applique pour une 
machine de d6pdt particuli6re. La machine de d6pdt 
utilisee comprend un reacteur e plasma medif ie ne- 
tamment dans la maniere d'injecter les gaz plasmage- 
nes. En effet, le precede selon Tinvention met en oeu- 
vre un melange de trois gaz compose de silane. 
d'oxygene et d'argon. Le silane etant un gaz pyrephe- 
rique. il s'enflammespontanement dans I'air pour for- 
mer un depdt poudreux de silice. Dans un plasma e 
basse pressien. il est possible de centrdler cette reac- 
tion en ajustant la quantite de gaz reactant (roxyge- 
ne) et eventuetlement celle d'un gaz de dilution (I'ar- 
gen). Pour eviter rexydation spontanea du silane, on 
a choisi de separer {'injection des gaz. Le silane et 
I'argen sent injectes dans le reacteur e plasma par 
rintermediaire d'une rampe formee d'un tube metalli- 
que perce de plusleurs treus orientes vers le substrat 
L'oxygene est introduit dans I'enceinte e vide de la 
machine de depdt e Taide d'une simple canne. La 
reaction conduisant e la formation de silice sefaitgrd- 
ce e la diffusion naturelle des gaz dans le reacteur d 
plasma. En outre, il est important que le reacteur e 
plasma de la machine de d6pdt seit correctement cou- 
ple e la source d'endes eiectromagnetiques. Pour 
cela. on utilise un cornet guide d'onde presentant une 
evolution progressive de forme. Le precede peut ainsi 
etre mis en oeuvre de mani6re eff Icace grSce e une 
machine de depdt la plus simple possible, d'enconv 
brement et de poids redults et presentant une 
consommatlon en energie la plus faible possible. 

L'invention a done pourebjetun precede de depdt 
rapide d'une couche mince de silice sur un substrat, 
e basse temperature, au meyen d'une machine de de- 
pdt et par reaction chimique assistee par un plasma 
des gaz oxyg^ne et silane etsous presence eventuel- 
le d'argon, la machine de depdt cemprenant une sour- 
ce d'endes eiectromagnetiques de haute frequence 
alimentant un reacteur e plasma communiquant avec 
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une enceinte d vide pourvue d'un porte-substrat, des 
moyens pourfaire le vide dans i'enceinte d vide, des 
moyens de chauffage du porte-substrat et des 
moyens d'alimentation en gaz oxygdne et silane 
constitu^s d'organes s^par^s, caract^rls^ en ce que, 5 
la machine de d^pdt n'utittsant pas I'effetde resonan- 
ce cyclotronique §lectronjque mais comprenant un 
cornet guide d'onde pemnettant, par une Evolution 
progressive de forme, un couplage correct de la sour- 
ce d'ondes ^lectromagn^tiques au r^acteur d plas- io 
ma, ii comporte la succession d'^tapes suivantes : in- 
troduction d'oxyg^ne et ^ventuellementd'argon dans 
I'enceinte d vide, amor^ge du plasma, introduction 
du silane dans I'enceinte d vide, la pression des gaz 
dans I'enceinte d vide lors du d6p6t 6tant comprise is 
entre 40 et 80 jibars, le d6bit d'argon 6tant compris 
entre 0 et 35 cm^/min, le d6bit de silane 6tant compris 
entre 12 et 24 cmVmin, le ddbit d'oxygdne 6tant 
compris entre 13 et 38 cm^/min, la temperature du 
substrat 6tant comprise entre 200 et 300°C, la puis- 20 
sance mise en jeu dans le r^acteur d plasma 6tant 
comprise entre 750 et 1100 W. 

Seton un mode de fonctionnement pr^f^re la 
pression des gaz dans I'enceinte d vide lors du dep6t 
est d'environ 60 ^bars. le debit d'argon est d'envlron 25 
10 cm^/min, le debit de silane est d'environ 12 
cm3/min, le debit d'oxygdne est compris entre 26 et 38 
cnn^/min, la temperature du substrat est d'environ 
200°C et la puissance mise en jeu est d'environ 1100 
W. 30 

De la phosphine peut egalement etre introdulte 
dans I'enceinte k vide pour doper ladlte couche mince 
de silice. 

Avantageusement, les organes d'alimentation en 
silane et en oxygene aboutissent Tun dans le reacteur 35 
k plasma et Tautre dans I'enceinte k vide. 

L'organe d'alimentation en oxygene peut §tre 
une canne d'injection aboutlssant dans i'enceinte e 
vide, I'organe d'alimentation en silane etant une ram- 
pe d'injection aboutissant dans le reacteur e plasma. 40 

Le substrat peut etre prechauffe d la temperature 
desiree avant I'operation de depdt et ne plus §tre 
chauffe pendant I'operation de depOt. On pense que 
ceci contrlbue e obtenir une bonne qualite du depdt 
de silice, le plasma entretenant requilibre thenmique 45 
pendant le dep6t. Ce mode de chauffage du substrat 
s'applique notamment au cas oCi Ton effectue des de- 
pots en s6rie, les substrats def ilant devantle reacteur 
d plasma. Les substrats sont alors prechauffes d la 
temperature desiree avant leur passage devant le so 
reacteur. 

L'invention sera mieux comprise et d'autres 
avantages et particularites apparallront e la lecture 
de la description qui va suivre, donnee e titre d'exem- 
ple non limitatif, accompagnee des dessins annexes 55 
parmi lesquels : 

- la figure 1 represente une machine de dep6t de 
couches minces de silice pour la mise en oeu- 



vre de l'invention, 

- la figure 2 est un diagramme donnant la trans- 
mittance de films de silice deposes selon le 
precede de l'invention, 

- la figure 3 est un diagramme donnant la trans- 
mittance optique d'un film de silice depose se- 
lon le precede de l'invention, 

- la figure 4 est un diagramme comparatif don- 
nant la transmittance optique de deux films de 
silice deposes selon ie precede de l'invention. 
Tun etant traite thermiquement et I'autre non, 

- la figure 5 represente une structure de test 
MIS. 

- la figure 6 est un diagramme montrant revolu- 
tion de la constante dieiectrique relative d'un 
film de silice selon l'invention en fonction des 
debits relatifs de silane et d'oxygene, 

- la figure 7 est un diagramme donnant la carac- 
teristique C(V) obtenue pour un film de silice 
depose selon l'invention, 

- la figure 8 est un diagramme donnant la carac- 
terlstique 1(V) obtenue pour un film de silice de- 
pose selon l'invention. 

La procedure en trois etapes mise au point pour 
I'introduction des gaz dans I'enceinte d vide de la ma- 
chine de dep6t et pour I'amor^age du plasma, permet 
d'eviter une reaction spontanea non contrdiee entre 
silane et oxygene . Dans une premiere etape, on in- 
troduitl'oxygene et eyentuellement I'argon. Dans une 
seconde etape, le plasma est amorce. Dans une trol- 
sieme etape, on introduit le silane. 

La machine de dep5t represente e la figure 1 
comprend un reacteur e plasma 1 constitue par une 
enceinte en forme de paralieiepipede rectangle d fa- 
ces generalementmetalliques, par example en alumi- 
nium. Deux faces opposees du reacteur comprennent 
des parois 2 et 3 realisees en materiau ^ faibles per- 
tes dieieclriques, parexemple en silice. La face infe- 
rieure de I'enceinte, perpendiculaire aux parois 2 et 3, 
comporte une ouverture 4 qui assure la connmunica- 
tion de I'enceinte e plasma avec une enceinte e vide 
5 dans laquelle est logee le porte-substrat mobile et 
chauffant 6. Ce porte-substrat peut etre chauffe e 
I'aide d'une resistance eiectrique alimentee en cou- 
rant par une source de tension 19 ou encore au 
moyen de rayons infrarouges. 

La machine de dep6t comporte aussi un genera- 
teur micro-onde 7 capable de generer une onde eiec- 
tromagnetique de puissance suff isante pour generer 
un plasma dans le reacteur 1. Le generateur micro- 
onde 7 est relie au reacteur 1 par un circulateur 8 pro- 
tegeant le generateur 7 des eventuelles refexions des 
ondes hyperfrequences creees e I'interieur du reac- 
teur, un guide d'ondes 9 et un cornet de couplage 10 
aboutissant sur la paroi 3. Le guide d'ondes 9 est 
muni de vis d'accord 11 penetrant e I'interieur du gui- 
de, par exemple au nombre de trois, penmettant 
d'adapter I'impedance du reacteur pour obtenir un 
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bon rendement dans la transmission des ondes vers 
le r6acteur d plasnrta 1 . 

Le cornet 1 0 permet, par une Evolution progres- 
sive de forme, de coupler correctement le guide d'on- 
des 9 au r^acteur d plasma 1 . 5 

Un autre guide d'ondes, rSfdrencS 12, est dispo* 
s6 contre le r^acteur 1, en vis-d-vis de la parol 2. Ce 
guide d'ondes 12 comporte un piston 13 capable 
d'etre d^ptac^ selon la direction de propagation de 
I'onde 6lectromdgn6tique g^ndr^e par le g6n6rateur 10 
7. Uajustementdesvls p6n6trantes 11 ainsi que la po- 
sition du piston 13 permet d'^tablir un couplage du 
r6acteur 1 non rayonnant, 6liminant ainsi tout rayon- 
nement ^lectromagn^tique du r^acteur 1 vers Text^ 
rieur. 

L'encelnte k vide 5 comporte un orifice de pom- 
page 14 permettant de faire le vide dans Tenceinte 5 
au moyen d'une pompe ^ vide 18. 

L'injection de I'oxyg^ne est effectu6e par une 
canne d'injection 15 qui aboutit dans Tenceinte d vide 20 
5. Le silane et I'argon sont introduits conjointement 
par une rampe d'injection 16 en forme de tube 
comportant des trous 1 7 disposes selon Tune des g6- 
n^ratrices du tube 16, les trous 17 6tant dirig^s vers 
I'ouverture 4 du r6acteur d plasma. 25 

La frequence de fonctlonnement du gSn^rateur 7 
est avantageusement de 2,45 GHz pour une puissan- 
ce d6livr6e comprise entre 750 et 1100 W. 

La machine de d^p6t representee d la figure 1 
n'utilise pas I'effet de resonance cyclotronique 6lec- 30 
tronique (RCE) generalement utilise dans les plas- 
mas de d6p6t micro-ondes. 

Les essais ont montre qu'avec la machine de d6- 
pdt decrite d la figure 1, on obtient des r^sultats sa- 
tisfaisants en travatllant dans les conditions suivan- 35 
tes : 

- pression des gaz dans I'enceinte k vide compri- 
se entre 40 et 60 ^bars, 

- debit d'argon compris entre 0 et 35 cm^/min, 

- debit de silane Sil-14 compris entre 12 et 24 40 
cm^/min, 

- debit d'oxygene compris entre 13 et 38 

cm^/min, 

- puissance mise en jeu comprise entre 750 et 
1100 W, 45 

- temperature du substrat comprise entre 200 et 
300'C. 

Les dep6ts de sitice obtenus ont fait Tobjet de ca- 
racterisations opttque et eiectrique. La caracterisa- 
tion optique a ete menee par spectrophotometrie, so 
spectroscopie Infrarouge (FTIR) et ellipsometrie sur 
des films de 150 nm d'epaisseur. 

Les courbes 21 , 22 et 23 presentees dans le dia- 
gramme de la figure 2 ont ete obtenues par spectro- 
photometrie. Elles representent la Iransmittance T de 55 
trois couches de silice en fonction de la longueur 
d'onde X de ia lumiere dans le domaine du visible. 

La courbe 21 est relative e un film de sllice obte- 



nu dans des conditions optimales de debits SiH^Os 
= 0,3, soit des debits de 12 cm^/min de SiH4, 38 
cm^/min d'02 et 10 cm^/min d'Ar. Ce film de silice a 
une transmittance proche de 100% dans tout le spec- 
tre du visible. 

La courbe 22 est relative e un film de silice obte- 
nu pour un rapport de debits SiH4/02 = 0,9, soit des 
debits de 24 cm^/min de SiH4, 26 cm^/min d'C)2 el 10 
cm^/min d'Ar. Ce film est legerement absorbent. 

La courbe 23 est relative d un film de silice obte- 
nu pour un rapport de debits SiHyOj = 0,3 mals sans 
argon, soit 1 2 cm^/min de SiH4 et 38 cm^/min d'02. Ac- 
tuellement, on ne peut emettre aucune hypothese sur 
le rdle de I'argon dans la cinetique de dissociation du 
silane et/ou de ia cinetique de croissance du film de 
silice. On ne peut que constaterle r5le actifde I'argon 
dans la croissance des couches. Des mesures.par 
spectrometrie de masse ont reveie un taux de disso- 
ciation du silane quasi compIeL 

Cette mesure de transmittance permet de mon- 
trer la necesslte d'adjoindre auxgazde depOtun debit 
d'argon pour obtenir une bonne transmittance de la 
couche de silice. En pratique, le debit d'argon sera 
egal ^ 10 cmVmin. 

La silice themiique stoechiometrique possede 
trois bandes d'absorption caracteristiques situees d 
1080, 800 et 460 cm-i. Ces modes de vibration sont 
appeies respectivement "stretching", "bending" et 
"rocking". Pour plus de precisions, on peut se reporter 
e Tartide "Submicron Thickness Calibration of Vapor 
Deposition SiOa Films by Infrared Spectroscopy" de 
J. WONG paru dans Journal of Applied Physics 
44(12) Decembre 1973, page 5629. 

Le diagramme de la figure 3 represente une cour- 
be de transmittance T pour un film de silice depose 
selon le precede de I'lnvention, cette courbe ayant ete 
relevee par spectroscopie infrarouge dans I'intervalle 
ailant de 400 e 4000 cm-\ La courbe represente un 
spectre typique de silice thermique stoechiometri- 
que. On reconnait les trois bandes d'absorptlon ca- 
racteristiques 31, 32 et 33. 

La presence de groupements OH se manifeste 
par une forte absorption vers 3660 cm-^ La courbe de 
la figure 3 ne montre aucune trace d'absorptlon e ce 
nombre d'onde. Compte tenu de la sensibilite de I'ap- 
pareil estime d 10-^ DO, on peut conisiderer en pre- 
miere approximation que la teneur en liaisons 0-H est 
inferieure d 1% atomique. 

Pour des pressions de gaz dans I'enceinte de de- 
pdt variant de 40 e 80 ubars, on note que les valeurs 
de FWHM (largeur e mi-hauteur) de la bande e 1080 
cnr^ dimlnuem. On note egalement une diminution 
de I'intensite de I'epaulement au pied de cette raie. 
D'apr6s I'article "Infrared Study of SiOx Films Produ- 
ced by Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposi- 
tion" de PAI et al.. paru dans Journal of Vacuum 
Science Technologies A4(3), Mai-Juin 1986, page 
689, rintensite de cet epaulement est d relier au degre 



4 



7 



EP 0 659 902 A1 



8 



de dSsordre structurel du mat^riau. 

Si les films d^posds d 200*^0 subissent una den- 
sification obtenue par un recuit d 600*C pendant 1 
lieure, on observe un d^calage d'environ 10 cnrr^ du 
pic de "stretching" vers 1 080 cnri . Ceci peut se cons- s 
tater sur le diagramme de la figure 4 ou fa courbe 41 
se rapporte d un 6chantillon non densif i6 et la courbe 
42 d un 6chantillon densif i6. On observe 6galement 
une diminution de la valeur de FWHIS^ et de I'^paule- 
ment. io 

En conclusion, il n'est pas possible de d^celer, 
par spectroscopie infrarouge (FTIR), de liaisons 0-H 
dans une silice dSposde selon Tinvention d une \Btn- 
p6rature de 200°C. On peut done estlmer, compte 
tenu de la sensibility de la mesure, que la concentra- is 
tion d'hydrog^ne contenu dans le mat^riau est inf§- 
rieure k 1% atomique. Des pressions 61ev6es (sup6- 
rleures d 60 ^bars) permettent d'obtenir un mat6rlau 
proche de la stoechiom6trie. Un recuit S 600X per- 
met d'obtenir I'enregistrement d'un spectre FTIR 20 
Equivalent d celul obtenu pour une silice thermlque. 

L'estimation de la concentration d'hydrog^ne a 
Et6 affin^e par une mesure au SIMS (Secondary Ions 
Mass Spectroscopy). Par des mesures comparatives 
avec des silices d^posEes & plus haute temperature, 25 
la concentration d'hydrog^ne est estim^e entre 10 et 
100 ppm. 

Les vaieurs mesur^es de Tindice de refraction n 
d 0,6 et 1,2 ^m sont lEg^rement supErleures d celle 
de la silice thermique (pour laquelle n est comprls en- 30 
tre 1 ,465 et 1 ,467). Ces vaieurs eiev6es peuvent 6tre 
attributes d la poroslte du film ou ^ un excts de sill- 
cium dans le materlau (on aurait SiOx avec x < 2). L'in- 
certitude sur la mesure ne permet pas de dSf inir des 
sens d'6volutlon pr6cis en fonctlon des conditions de 3$ 
depdt. Toutefols, pour des conditions de dtpdtsuppo- 
s^es optimistes d une temperature de 200°C ou pro- 
che de celle-ci. on relive une valeur de n comprise 
entre 1.467 et 1.480. 

Pour effectuer la caracterlsation eiectrlque des 40 
couches de silice deposEes selon la prtsente inven- 
tion, on realise des structures de test MIS du type re- 
presente d la figure 5. Ces structures sont blen 
connues de I'homme de Tart. Le banc de mesure per- 
mettant d'effectuer ce test comprend un premier 45 
substrat 51 en silicium fortementdope n etsupportant 
un second substrat 52 en slilcium monocristallln in- 
trinseque sur lequel a ete depose la couche de silice 
53 d contrdler. Une grille, constituee de plots circu- 
laires 54 en ailiage d'aluminium et de tltane, est de- so 
posee sur la face libre de la couche 53. Chaque plot 
represente reiectrode d'une capacite. Un traceur C- 
V (par exemple le modeie 410 de Princeton Applied 
Research) 56 est connecte entre la grille et une eiec* 
trode 55 en pdte d'argent deposee d la jonction des ss 
substrats 51 et 52. Le banc de mesure comprend en- 
core une table tra9ante pour le releve des mesures, 
un picoamperemetre (par exemple un modeie 



Kelthley) pour le trace des courbes de courant I tra- 
versant la structure en fonctlon du potentlel V appli- 
que, c'est-S-dIre les courbes C(V) quasl-statlques. 

Deux types de courbes peuvent ainsi etre traces. 
Les courbes C(V) haute frequence sont eiaborees d 
partir d'un signal sinusoidal de 1 MHZ superpose e la 
rampe de tension sur la grille. On mesure ainsi la ca- 
pacite differentlelle dO/dV due aux mouvements des 
porteurs majoritaires qui seuls peuvent suivre les va- 
riations haute frequence. Les courbes quasl-stati- 
ques l(V) sont eiaborees grdce d une seule rampe de 
tension appliquee e la grille. Ceci est requivalentd'un 
signal applique de frequence extrdmement faible. 
Des courbes C(V) peuvent etre tracees en mesurant 
les variations de la capacite presente entre I'eiectro- 
de 55 et la grille en fonctlon du potentlel applique e 
ces termlnaisons. Pour de fortes vaieurs positives du 
potentlel, la capacite totale s'dcrit : 

avec : 

8 = constante dieiectrique relative de la silice 
deposee. 

fio = permlttivite de Tair, 

S = surface des electrodes de la capacite, 

d - epalsseur de la silice. 

La valeur de z est relatlvement sensible e tous les 
parametres de depdt de la silice et particulierement 
au rapport des debits SiH4/02. La figure 6 montre la 
variation de la constante dieiectrique s en fonctlon 
des details relatlfs de silane et d*oxygene pourun de- 
bit d'argon de 10 cm^/min. D'apres la courbe repre- 
sentee, on volt qu'une valeur de e proche de 4 est ob- 
tenue pour un rapport de debits SiH4/02 egal d 0.3. 

Le diagramme de la figure 7 donne la caracteris- 
tique C(V) typlque obtenue pour un film de silice de- 
pose d une temperature de 200''C. L'epalsseur du 
film est de 320 nm et sa constante dieiectrique rela- 
tive est de 3.9. On note un trds faible hysteresis re- 
presentatlf d'une faible concentration de charges 
dans le materiau. 

La figure 8 represente la caracteristique l(V) pour 
le meme echantlllon. Cette courbe a ete tracee pour 
une Vitesse de rampe de 290 mV/s. 

Ces resultats eiectriques montrent que la qualite 
de la silice deposee doit permettre la realisation d'un 
masque optique isoie par un film depose par plasma 
micro-onde. 

Pour obtenir un film de silice possedant les pro- 
prietes optiques et eiectriques les meilleures, on uti- 
llsera plus particulierement les conditions suivantes : 
presslon des gaz dans le reacteur environ 60 ^bars, 
debit d'argon 10 cm^/min, debit de SIH4 12 cm^/mln, 
debit d'02 de 26 e 38 cmVmin, puissance 1100 W, 
temperature du substrat 200*^0. 

La Vitesse de croissance des films de silice est 
alors de 1 e 1 ,5 nm/s. Cette vitesse de croissance 
n'est pas llmitee par le principe mis en oeuvre. Un 
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groupe d vide plus puissant et des d^bitmdtres de 
plus grand ddbit permettraient d'obtenir des vitesses 
de crolssance beaucoup plus 6lev6es. En effet, des 
mesures de spectroscopie quadripolaire ont nfiontrd 
que refflcaclt^ de dissociation du plasma est tr^s 
grande. La forte density ^lectronlque du plasma, es- 
tim6e k 10^^ - 101^ conduit 6 une dissociation totale 
du SIH4 suivant un m^canisme du type : 
SiH4 + e Si + 4H + e 

Une des consequences de ce fort taux de disso- 
ciation est de faire chuter brutalement la pression lors 
de Tamorgage du plasma. Dans le cas particulier du 
ddpOt de sllice, la pression chute de 20% environ au 
cours de Top^ration de d^pdt. 

L'invention permet la realisation de films de silice 
dopes en introduisant de la phosphine (PHa) aux gaz 
mis en oeuvre. 

La phosphine peut etre Introduite par la rampe 
d'Injection 16. comme le silane et Targon. 

I! est egalement possible de realiser un nettoyage 
du reacteur k t'aide d'un plasma de gravure de type 
Ar/SFe. La vltesse de gravure obtenue est equivalente 
k la Vitesse de ddpdt 

La pr6sente invention semble particulierement 
interessante pour les applications optoeiectroniques. 
En effet, la realisation de films minces de silice d bas- 
se temperature et surde grandes surfaces, par exenv 
pie 33 X 35.5 cm (soit 13x14 pouces), devrait permet- 
tre un gain appreciable sur la qualite de la connectl- 
que associee et sur le cout de fabrication. 

La silice deposee par le precede selon l'invention 
est de qualite "micro-eiectronique" pulsqu'on peut 
realiser des isolants de grille de transistor. Elle est 
aussi de qualite "optique" et peut par exemple per- 



niquant avec une enceinte e vide (5) pourvue 
d'un porte-substrat (6), des moyens (8) pourfeire 
le vide dans I'enceinte e vide, des moyens de 
chauffage (19) du porte-substrat (6) et des 
moyens d'alimentation en gaz oxygene et silane 
constitu6s d'organes separes. caracterise en ce 
que, la machine de depdt n'utilisant pas I'effetde 
resonance cyclotronique eiectronlque mais 



comprenant un cornet guide d'onde (10) permet- 
tanl, par une evolution progressive de forme, un 
couplage correct de la source d'ondes eiectroma- 
gnetiques (7) au reacteurd plasma (1), il compor- 
5 te la succession d'etapes suivantes : Introduction 
d'oxygene et eventuellement d'argon dans I'en- 
ceinte e vide, amorgage du plasma, introduction 
du silane dans I'enceinte d vide, la pression des 
gaz dans Tencelnte d vide lors du depOt etant 
10 comprise entre 40 et 80 ^bars, le debit d'argon 
etant compris entre 0 et 35 cm^/min. le debit de 
silane etant compris entre 12 el 24 cm^/min, le 
debit d'oxygene etant compris entre 13 et 38 
cm^/mln, la temperature du substrat etant 
15 comprise entre 200 et 300*C, la puissance mise 
en jeu dans le reacteur e plasma etant comprise 
entre 750 etIIOOW. 

2. Precede de depdt selon la revendication 1 , carac- 
20 terise en ce que la pression des gaz dans Ten- 

ceinte e vide lors du depdt est d'environ 60 )ibars. 
le debit d'argon est d'environ 10 cm^/min, le debit 
de silane est d'environ 12 cm^/min, le debit d'oxy- 
gene est compris entre 26 et 38 cm^/min, la tenv 
25 perature du substrat en d'environ 200^0 et la 
puissance mIse en jeu est d'environ 1100 W. 

3. Precede selon I'une des revendications 1 e 2, ca- 
racterise en ce que, en vue de doper ladlte cou- 

30 che mince de silice, on introduit egalement de la 
phosphine dans I'enceinte e vide. 

4. Precede de depdt selon I'une quelconque des re- 
vendications 1 e 3, caracterise en ce que les or- 
ganes d'alimentation en silane et en oxygene 
abeutissent i'un dans le reacteur e plasma (1) et 
I'autre dans I'enceinte e vide (5). 

5. Precede de depOt selon la revendication 4, carac- 
terise en ce que I'ergane d'alimentation en oxy- 
gene est une canne d'Injection (15) aboutissant 
dans I'enceinte e vide, I'organe d'alimentation en 
silane etant une rampe d'Injection (16) aboutis- 
sant dans le reacteur d plasma (1). 

6. Precede de depdt selon la revendication 5. carac- 
terise en ce que la rampe d'Injection (16) est un 
tube comportant des trous (17) disposes selon 
I'une des generatrices du tube, les trous etant di- 
riges vers I'enceinte e vide (5). 

7. Precede de d6p6t selon I'une quelconque des re- 
vendications 1 e 6, caracterise en ce que I'organe 
d'alimentation en silane (16) permet egalement 

55 I'alimentatlon en argon. 

8. Precede de depdt selon I'une quelconque des re- 
vendications 1 e 7, caracterise en ce que le subs- 



mettre la realisation de coupleurs de type COIP. Elle 3S 
est egalement tresfaiblementcontrainte : des depots 
de I'ordre de 15 e 25 ^m d'epalsseur ont ete realises 
sans decollement 



Revendications 

1. Procede de depdt rapide d'une ceuche mince de 
silice sur un substrat, e basse temperature, au 
moyen d'une machine de depdt et par reaction 45 
chimique assistee par un plasma des gaz oxyge- 
ne et silane et sous presence eventuelle d'argon, 
la machine de depdt comprenant une source 
d'ondes eiectromagnetiques de haute frequence 
(7) alimentant un reacteur e plasma (1) conrvnu- so 
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trat est pr6chauff6 d ladite temperature avant 
I'opdration de ddpdt et n'est plus chauff6 pendant 
ropSration de d6p6t. 

9. Proc6d§ de d6p6t selon la revendicatlon 8, carao- s 
t^ris^ en ce que le substrat d6f ile devant le r^ao- 
teurd plasma (1). 

10. Proc6d6 de d6p6t selon la revendication 9, carao 
t^risS en ce que le chauffage du substrat est r^a- io 
lisd au moyen de rayons inf rarouges. 
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